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Verfahren zur Herstellung eines Benzoesaureesters 



Gebiet der Erfindung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Benzoesaureesters durcti Umsetzung einer 

■ * - * * • 

iBenzoesSure-Komponente nfoAlkotaol in Oegenwart eines Katalysators. Die Erfindung eignet sich be- 

• - - ■ * - * 

senders aic Herstellung von f ettsaureestem der Benzoesaure, -die bpispielwefee als Griindstoffe in 

» * • * • • - . . » *.••* . .** * * 

kosfnetikaeingesetzt werden,* , - • 



Stand der Tectinlk 

* * - ■ . ■• * - . « * ..■,•-.*-•• .* ^ „ 
Derartige Senzoesaureester werden beispielsweise in den US-Patenten 4,275,222 und 4,791,097 be- 

schrieben.Als Katalysatbr fur die Umsetzung der Benzoesaure mit dem enteprechenden Alkohol wird 

entweder Methansulforisaure oder Zinnoxalat verwendet. Nach der Veresterungsreaktion muss das 

erhaltene Produkt zur Reihigung mehrfach gewaschen werden. Die Umsetzungert sind daher insge- 

samt relaBv aufwipdig, und die Ausbeute ist hicht zufriedenstellend. ' 

'Si ■ v 

Es bestand daher ein Bedarf an einem .Verfahren zur Herstellung .von Benzqes§ureesterp, welches 

«• • . • ■»-•. 

■ ■ _ * -".*■' • * • * * * * * ■ ■ * * * * 

€infach durchzufuhren ist und ohrie zusatzliche Aufarbeitungs- bder Reiriigungsschritte zu hoch reinen 

- 

Produkten fuhrt, welqhe sich unter andefem in kosmetischen Zubereitungen verwenden lassen. 

* * » 

Aufgabe der Erfindung ist es entsprechend, ein solches Verfahren anzugeben. 



Beschreibunq der Erfindung 

Die Losung dieser Aufgabe gelingt mit dem Verfahren gemali Anspruch 1. Bevorzugte Verfahrensvari- 
anten sind in den Unteranspruchen beschrieben. 

In ihrem breitesten Aspekt betrifft die Erfindung also ein Verfahren zur Herstellung eines Benzoesaure- 
esters durch Umsetzung einer Benzoesaure-Komponente, die aus Benzoesaure oder einem Benzoe- 
saureester ausgewahlt ist, mit Alkohol in Gegenwart eines Katalysators, der erfindungsgemaU eine 
Kombination von Zinn-(ll)-oxid und einer Phosphor-(l)-Verbindung ist. Erfindungsgemali bevorzugte 
Phosphor-(l)-Verbindungen sind Phosphor-[l)-Saure (d.h. PhosphinsSure, .unterphosphorige Saure) 

Oder Sdze der Phosphor-(l)-Saure (Phosphinate, Hypophosphite). \ 
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Der erfindungsgemaft verwendete Katalysator fuhrt zu hohen Umsetzungsraten und hohen Ausbeuten 
an sehr reinem Endprodukt. Nach dem Ausfallen und Abtrennen des Katalysators kann der erhaltene 
Benzoesaureester in der Regel ohne weitere Reinigungsschritte eingesetzt werden. Die nach dem er- 
findungsgema&en Verfahren erhaltenen Produkte zeichnen sich durch niedrige Saurezahlen, wasser- 
klare Farben und schwachen Eigengeruch aus. Sie eignen sich daher vorzuglich zum Einsatz in 
kosmetischen Zubereitungen. 

* * ~ *~ . 

■ . - • » . • - ■.*.•»-•-•.. "... , - 

* . - ■» • • - * 

Der . AHcotiQir der im.erfindungsgem|Ben Veresterungsverfahren eingesetzt werden kann, ist nicnt be- 
sdnders beschrankt. Bevorzugt wird das erfindungsgemade Verfahren jedoch zur Veresterung von 

*• * • m m — 

Fettalkoholen oder Hydroxyfettalkoholen eingesetzt. Mfer konnen Sowohl naturiiche als auch syntheli- 
sche T%tialkotidte Verwendung finden. Gie! Alkohole konnen gesjittigt tfder ungesattigt, verzweigt oder 
uhverzweigt sein. Bevorzugt sind Alkohole mit einer Kettenlange von 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, ins- 
besondere 8 bis 18 und t^sonders bevorzugt 12 bis 15 Kohiensfdffatomen. Auch Mischungen mehre- 
rer dieser Alkohole konnen eingesetzt werden. Geeignete Aikoholgemigche sind beispielsweise unter 

der Marfce Neodbl® von der Shell Chemical Company, Houston, Texas, im Handel erhaltlich. 

■ . « ...» _ 

Bevorzugte Alkq^ole des erfindungsgema&en Veresterungsverfahrens sind lineare primare Alkohole. 
Auch ethoxylierte und/oder propoxylierte Fettalkohble oder auch Glykole wie Propylenglykol oder 
Dipropylenglykbl konnen im Verfahren eingesetzt werden.; 

♦ 

Ublicherweise wird der Alkohol irfi Oberschuss zur Benzoesaure-Korripbnente eingesetzt. Geeignet ist* 
beispielsweise ein molarer Oberschuss von 10 bis 30 % des Alkohols fiber die Benzoesaure- 
Komponente. 

Als bevorzugte Benzoesaure-Komponente der Erfindung wird Benzoesaure selbst eingesetzt. Es ist 
jedoch ebenfalls moglich, einen Benzoesaureester in einer Umesterungsreaktion einzusetzen. Vorteil- 
haft werden Ester der Benzoesaure mit niederen Alkoholen eingesetzt, die sich bei der Veresterung 
aus der Reaktionsmischung, gegebenenfalls bei reduziertem Druck, abdestillieren lassen. Bevorzugt 
wird daher der Methylester der Benzoesaure eingesetzt. 

Besonders gute Ergebnisse bei der Durchfuhrung des erfindungsgemaUen Verfahrens werden erziejt, 

s 

wenn die Umsetzung der Benzoesaure-Komponente mit Alkohol zunachst in einem ersten Schritt, 

2 - 
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nachfolgend als Schritt (A) bezeichnet, bei Nonmaldnjck unter Erwarmung erfolgt. Die Umsetzung unter 
-Normaldruck verhindert, dass.die Benzoesaure-Komponente aus.der Reaktionsmischung absublimiert. 
Damit wurde das Edukt fur die Veresterung nicht zur Verfugung stehen und zu einer reduzierten Aus- 
beute fuhren. Mit fortschreitender Umsetzung der Benzoesaure-Komponente nimmt die Gefahr, dass 
Ausgangsmaterial durch Sublimieren verioren geht, zunehmend ab. In einem fortgeschrittenen Stadium 
der Veresterung kann deshalb in einem zweiten Schritt, nachfolgend als Schritt (B) bezeichnet, die 
Veresterung bei erhohter Temperatur unter reduziertem Druck fortgesetzt werden. Schritt (B) fuhrt zur 
yervoljstaridjgurig der Veresterungsreattion. 1st die Umsetzung weijgehend abfleschlossen, wird in 

• _ " * m * * 

- « - . w m a • ■ ■ 

m " % ■ m + * ^ 

einem nachfolgenden Schritt ^C) die Veresterungsreaktion im Hochvakuum bei ertiohter Temperatur 
beendet. In diesem Schritt (C) wird die Veresterung der Benzoesaure-Komponente mit Alkohol prak- 
tisch vollstandig abgeschlossen, und -der uberschussige Alkohol wird .aus der Reaktionsmischung 
d'estillatjv eptfeniL Oer zurtckgewonneDe Alkohql kann Reiner jiachfqlgenden Umsetzung wiederein- 
gesetzt werden. *" : 

* " . ' • ' ' * 

■ * . . - 

Als ; zweckma&ig hat es sich ierwiesen, zu Beginri des Schritts (A) zunachst die Benzoesaure- 
Kofnponente, Alkohol und Phosph6r-(l)hVerbindung vorzulegen, mit der Erwarmung zu beginnen und 
erst anschlielleri zuminjlest einen Teil des Zinn-(ll)-oxids zuzugeben. Bevorzugt folgt die Zugabe des 
Zinn^IIJ-oxids, beyor die Umsetzungstemperatur der Reaktionsmischung erreicht ist. Beispielsweise 
kann die Zugabe des Zinn-(ll)-oxids erfolgen, wenn die Temperatur zwischen zwei Dritteln der Umset- 

* ' . .' * 

zungstemperatur und. der Umsetzungstemperatur der Veresterung liegt. Ein geeigneter Temperaturbe- 
reich fur die Zugabe liegt beispielsweise zwischen 150 und 190 °C, insbesondere bei etwa 170 °C. 
Anschlieliend wird auf die U'msetzungstemperatur der Veresterung welter erwarmt 

* m 

Die Umsetzung in Schritt (A) wird zweckma&ig so lange fortgesetzt, bis der Restgehalt der Benzoesau- 
re-Komponente in der Reaktionsmischung auf kleiner/gleich 5 % zuruckgegangen ist. Wird als Benzoe- 
saure-Komponente Benzoesaure selbst eingesetzt, kann der Endzeitpunkt der Umsetzung nach Schritt 
(A) auch anhand der Saurezahl ermittelt werden. Zweckmafiig wird die Umsetzung in Schritt (A) abge- 
schlossen, wenn die Saurezahl kleiner als 25 ist. Dies entspricht etwa einem Restsauregehalt von klei- 
ner/gleich 5 %. Anschlieliend wird die. Veresterung nach Schritt (B) fortgesetzt, d.h. unter reduziertem 
Druck. 

Schritt (B) dient der Veresterung der Resfmenge an. Benzoesaure-Komponente. Der Druck im Reakti- 
onsgefaB. wird dabei zweckmaBig so eingestellt, dass bei dergewahlten Umsetzungstemperatur hinrdi- 
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chend gebildetes Wasser oder gebildeter Alkohol (Methanol im Falle von Benzoesauremethylester als 
Edukt).aus der Reaktionsmischung abdestilliert, urn. das Reaktionsgleichgewichtauf die Seite der Pro- 
dukte zu verlagem. Das Vakuum sollte jedoch moglichst nicht so groB sein, dass groBere Mengen an 

* — 

Benzoesaure-Komponente aus der Reaktionsmischung abgezogen werden. Ein Vakuum im Bereich 
von etwa 200 mbar hat sich als geeignet erwiesen. 



Wenn in Schritt (A) zunachst nur ein Teil des Zinn-(ll)-oxids zugegeben wurde, wird nun die restliche 
Menge dieser Katalysatorkomponente zugefugt. Die emeute Zugabe des Zinnoxids in Schritt (B)jst fGr . 
eine moglichst vollstandige Veresterung von Vorteil. Zweckmaiiig wird die Umsetzung in Schritt (B) 
fortgesetzt, bis ^der.Restgehaltder Benzoesaure-Komponente im Reaktionsgemisch auf nicht mehr als 
1% gesunken ist 



. - ...^ - - ■ - 

'im Anschluss an Schritt (B) wird diS Veresterungsreaktion* im Hochyakuum in Sphritt (C) beendet. Der 
Unterdruck im RepktionsgefaR wirddabei so stark erhoht, dass Wasser im fall der Benzoesaure oder 
niederer Alkohol im Fall eiries Benzbesaureest^rs als Ausgahgsprddukt aus cfer Reaktionsmischung 

praktisch vollstandig entfemt wird. Wahrenddessen wird auch die Veresterung der . Benzoesaure- 

.* * 

Komponente vervolfstandigt, so dass artf Ende von. Schritt (C) die Saurezahl im Reaktor ublicherweise 
unter 0,3 liegt und ehtsprecheffa der Restgehalt an Benzoesaure-Komponente im Reaktionsgemisch 
auf kleiner/gleich 0,1 % abgesunken ist. Das hei(it, *die Veresterungsreaktion nach dem erfindungsge- 

• ■ 

-maBen Verfahren lauft praktisch vollstandig und im Wesentlichen ohne Verluste an Benzoesaure- 

■ 

Komponente ab. / 



Im Anschluss an Schritt (C) des erfindungsgemafcen Veresterungsverfahrens lasst man die Reaktions- 
mischung abkuhlen, und der erfindungsgemafi eingesetzte Katalysator wird ausgefallt. Hierfur eignet 
sich insbesondere die Zugabe von Phosphorsaure. Anschlieliend wird der ausgefallte Katalysator abfilt- 
riert. Der erhaltene Benzoesaureester ist wasserklar, besitzt eine sehr niedrige Saurezahl und einen 
schwachen Eigengeruch. Er kann ohne weitere Reinigungs- oder Aufbereitungsschritte verwendet und 
beispielsweise wie erhalten in Zubereitungen fur kosmetische Anwendungen eingesetzt werden. 



Die Menge an. Katalysator, die im erfindungsgemaRen Verfahren eingesetzt wird, richtet sich nach den 
bei der Veresterung eingesetzten Ausgangskomponenten. Die fur die jeweilige Veresterungsreaktion 
optimale Menge kann vom Fachmann ohne weiteres festgestellt werden. In einer bevorzugten Ausfuh- 

♦ 

. rimgsfoun des Verfahrens wird„die Menge an Zinn-(ll)-oxid zwischen 0,01 und 0,6 Gew.-%, insbeson- 

« 
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dere 0,03 bis 0,1 Gew.-%, bezogen auf die Benzoesaure-Komponente, betragen. Die Menge an Phos- 
phor-(l)-Verbindung liegt vorzugsweise zwischen 0,02 und 1-Gew.-% und insbesondere zwischen 0,07 
und 0,3 Gew.-%, erneut bezogen auf die Menge an eingesetzter Benzoesaure-Komponente. 



Wie bereits erwahnt, kann das Zinn-(ll)-oxid der Reaktionsmischung in mehreren Etappen zugefugt 

werden. Als vorteilhaft hat es sich dabei erwiesen, einen Groliteil der Zinnoxid-Menge in Schritt (A) 

zuzufugen, wobei sich Mengen zwischen*60 und 95%, insbesondera zwischen 75 und 90%, der Ge- 

samtmenge des Zinnoxids als zweckmaflig erwiesen haben,. Die restljcne Meoge wind jn Schrjtt (B) 
zifgegeben. .- ....... 

1 " * * ** 

■— ¥ •» - ■ 

Auch die UftMtzungstemperafuren'hangen wesentlich von den ein^esetzten Ausgangsmaterialien ab. 
fur die Fettajkdhole oder Fettalkono!-O.erivate, die im ertlndungsgem§Ben Verfahren bevorzugt yeres- 
tert' werden, Jiegeh die* Umsetzungstemperaturen jn der Regej zwischen 150, und 290. °C. Besonders 
bevorzugt ist ein Temperaturbereich zwischen 200 Und 240 °C. Nach dem Aufwarmen der Reaktions- 
mischung in Schritt (A) kann die Temperatur im weiteren Verlauf der Vefesterungsreaktioh im Wesentii- 

* - 7 - 

chen konstant bleiben.. Es ist jedoch ebenfalls moglich, dass sich die Temperatur in de^Schritten (A), 
(B) und (C)'voneinander unterscheidet Beispielsweise kann die Reaktionstemperatur'im Verlauf der 
; Veresterungsreaktion gesteigert werden, urn eine moglichst vollstandige Umsetzung der Benzoesaure- 
Komponente mit dem Alkbhol zu erreichen. 



Gewerbliche Anwendbarkeit 

Das erfindungsgemali Vere'sterungsverfahren liefert Benzoesaiireester, die sich als Grundsfoffe in 
kosmetischen Zubereitungen einsetzen lassen. 



* * 

Die Erfindung soli nachfolgend anhand eines Beispiels naher erlautert werden. 
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Beispiele 

Beispiel 1 

Herstellung von Cetiol^AB 

Ein Gemisch von primaren linearen Alkoholen mit einer Kettenlarige von 12 bis 15 Kohlenstoffatomen, 

das unter der Marke Neodol® 25 E von der ShelLChemical Company, Houston, Texas, im "Handel ist, 

- 

wird.in ein,em mplaren. Oberschuss yon 25 % ro.it Benzoesayre urqgesetzt. -Hierzg werdes^AIKoholtijid 
Benzoeslure mit , 0,1 Gew.-% Piiosphor-(t)-Saufe, bezogen auf die Menge der 8enzoesaure, bei 
Raumtemperatur und unter Norraaldruck vorgelegt. Die Reaktfonsmischung wird "unter RQhren allmah- 
**Qh erhittf. Wenn die Reaktionsmischung eine Temperatur von 170°-C erreicht hat, werden 0,05 <3ew.- 
% Zinh-(}l)-oxid, bezogeh auf die Menge an eingesetzter Benzoesaure, zugefugt. Die Reaktionsitii- 
/Scnung wird unter Rubren weiter. auf eine Reaktionstemperatur voo.226°C erhitzt Das wahrend der 
Vereste'rung^gebildete Wasser wird aus der Reaktionsmisohung abdestilli'ert. Oie'Reaktion wird bei 
220°C unter Normaldruck so lange fortgesetzt, bis der Restsauregehalt in de.r Reaktionsmischung auf 
unter 5 % gesunken ist. Die Saurezahl der Reaktionsmischung liegt bei weniger als 25. " 

• - _ ti 

■*\ ■ 

- " * ** • ■ , - * 

4 * * ■ • -• , 

Nach Erreichen des Restsauregehalt§s von weniger als 5 % wird die Veresterungsreaktion unter Bei- 
behaltung der Temperatur von etwa 220°C unter Ahlesen eines Vakuums von etwa 200 mbarfortge- 
' setzt, bis ein Restsauregehalt in der Reaktionsmischung von etwa 0,9 % erreicht ist. 

• - . . . . . • .* 

. • .... 

AnschlielJend wird das Vakuum auf weniger als 10 mbar erhoht, urn nicht abreagierten Alkohpl aus der 
Reaktionsmischung abzutrennen. Im Veriauf der Abtrennung des Restalkohols sinkt die Saurezahl im 
Reaktor auf unter 0,3, und der Restsauregehalt erreicht einen Wert von unter 0,065 %. 

Nachdem der nicht umgesetzte Alkohol vollstandig aus der Reaktionsmischung entfernt wurde, lasst 
man die Reaktionsmischung auf Raumtemperatur abkuhlen und versetzt sie mit Phosphorsaure, urn 
den Katalysator aus der Reaktionsmischung auszufallen. Der gefallte Katalysator wird fiber eine Filter- 
presse abgetrennt, 

Der erhaltene Benzoesaureester wird im Vakuum getrocknet. Das Produkt ist wasserklar, besitzt eine 
niedrige Saurezahl und nur einen sehr schwachen Eigengeruch. Es ist unter der Marke Cetioi® AB. von 
der Cognis Deutschland GmbH & Co. KG im Handel erhaltlich. 

- 6 
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Patentanspruche 



1. Verfahren zur Herstellung eines Benzoesaureesters durch Umsetzung einer Benzoesaure- 
Komponente, ausgewahlt aus Benzoesaure oder einem Benzoesaureester, mit Alkohol in Gegen- 
' wart eines Katalysators, 

* 

dadurch gekerinzelctinet, dass als Katalysator Zinn-(ll)-oxid in Kombination mit einer Phosphor- 
./h-Veibindung eingesetzt wird. 



2. Verfahren nach Anspruch 1, 

. . • * •**.**" 

dadurch gekennzeichnet, dass als Phosphor-<OrYerbihdung f>hosphor*(l)-Saure oder ein Salz 



derseiben verwendet wird. 

■ * - . . * 



* • • 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, •* 

- ...» ** 

dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohol ein Fettalkohol oder ein Hydroxyfettalkohol mit 6 bis 

22 Kohlenstbffatomen, beyorzugt 8 bis 18 Kohlenstoffatomen und insbesoridere 12 bis 15 Kohlen- 
. - ■. .•* 

. V V stbffatomen.'oder ein Gemisch mehrerer dieser Alkohole umgesetzt wird. 



."C 



. \ . - 

. 4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3. 

. dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohol ein linearer primarer Alkohol umgesetgwird. 

■ • 

- 5. Verfahren gemali einem der Anspruche 1 bis 3, 

dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohol ein ethoxylierter und/oder propoxylierter Fettalkohol 
eingesetzt wird. 



6. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, 
. dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohol ein Glykol eingesetzt wird. 



7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 

dadurch gekennzeichnet, dass der Alkohol im Oberschuss und insbesondere in einem molaren 
Oberschuss von 1 0 bis 30 % zur Benzoesaure-Komponente eingesetzt wird . 
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8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, 

dadurch gekennzeichnet, dass als Benzoesaureester Benzoesauremethylester eingesetzt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, 

dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung der Benzoesaure-Komponente mit Alkohol zu : 
nachst in einem ersten Schritt (A) bei Normaldruck unter Erwarmung erfolgt, dann in einem zwei- 
ten Schritt (B) unter reduziertem Druck bei erhohter Temperatur fprtgesetzt und anschlieBend in 
* einem SchhtL(C) unter Hochvakuum fcei erhohter Temperatur abgeschlossen wird. 



•9 • * ' . . r ^ '*" * .'*"*" * " * - • • 

•10. Verfahren nach Anspruch 9, . 

dadurch gekennzeichnet, dass BenZoesaure-Komponente, Alkohol und Phosphor-(l)-Verbindung 

- ^o'ngelegi werden und.zumindest ein Teil:des Zinn-fltyroxids in Schritt (A) nach Beginn der Erwar- 

- mung bei erhohter Temperatur zugesetzt wird, * ,\ - 

* « *** * * * ' ■■' * " • • " ■» ■.-..••..*■--•-.•-'*: 

*- m . r ' « * * - — 

■ - ' - __ - . i - _ ; " • * • • • ^ 

11. Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, . 

dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung in Schritt (A) bis zu einem Restgehalt der Ben- 
- ^O^saure-Komponente in der Reaktionsmischung von kleiner/gleich 5 % fortgesetzt wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, 

dadurch gekennzeichnet, dass in Schritt (B) ein jpstlicher Anteil des Zinn-(ll)-oxids zugesetzt 

* * 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 9 bis 12, 

dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung in Schritt (B) bis zu einem Restgehalt der Ben- 
zoesaure-Komponente von kleiner/gleich 1 % in der Reaktionsmischung fortgesetzt wird. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 9 bis 13, 

• * 

dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung in Schritt (C) fortgesetzt wird, bis ein Restgehalt 
der Benzoesaure-Komponente in der Reaktionsmischung von kleiner/gleich 0,1 % erreicht ist. 

♦ 

15. Verfahren nach einem der Anspruche 9 bis 14, 

dadurch gekennzeichnet, dass der Katalysator nach Schritt (C) ausgefallt, insbesondere durch 
Zugabe von Phosphorsaure ausgefallt, uhd abfiltriertwird. 

* * 

8 
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16. VerfahrennacheinemderAnspjuche9bis 15, . 

dadurch gekennzeichnet, dass das Zinn-(ll)-oxid in einer Menge von 0,01 bis 0,6 Gew.-%, insbe- 
sondere 0,03 bis 0,1 Gew.-%, bezogen auf die Benzoesaure-Komponente, und die Phosphor-(l)- 
Verbindung in einer Menge von 0,02 bis 1 Gew.-%, besonders 0,07 bis 0,3 Gew.-%, bezogen auf 
die Benzoesaure-Komponente, eingesetztwird. 

17; yerfahren na^einemderAnspruche 10bis 16, ..... ....... 

dadurch gekennzeichnet dass 60 bis 95%, insbesondere 75 bis 90%, des 2nn-{1l)-6xids in 
Schritt (A) ' und die restliche Menge in Schritt (B) zugesetzt werden . . 

*■•••. 

* ■ fc * ' - - ; . - . . 

*. * : *• : "•-**->"*;' '* ' * v • ' — : \ ~ ' ' • * i, 

18. Verfahfen hach einem der Anspruche 9 bis 17, 
'., dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung bei einer Temperatur von 1 50 bis 290 ■ C, insbe- 
sondere be! 200 bis 240 °C, erfolgt. 
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